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(57) La presente invention concerne un dispositif 
permettant la mesure de I'intensite de la lumiere 
diffusee par des films minces de milieux colloi- 
daux. Elle est plus particulierement destinee a 
la granulomere submicronique par correlation 
de photons, et comprend un dispositif pour 
mesurer I'intensite de la lumiere diffusee par 
des films minces (16) de milieux colIoTdaux 
comprenant : 

— une source lumineuse monochromatique 
(2); 

— un systeme optique (4) convergent focali- 
sant ladite source sur ledit film mince a analy- 
ser; 

— au moins un detecteur photosensible (5 ; 
5' ; 5" ; 5'*') reagissant a la lumiere diffusee ou 
retrod iffusee par le film mince ; 

— des moyens (60, 70) de traitement (electro- 
nique) du signal issu du (ou des) photodetec- 
teur(s) (5). 

Selon ('invention, le systeme optique 
comprend un element dioptrique (9) place sur le 
trajet dudit faisceau lumineux et dont Tune des 
faces (12) constitue une premiere paroi delimi- 
tant ledit film mince, la deuxieme paroi deiimi- 
tant le film mince dans son epaisseur est 
constitute par la face inferieure d'un moyen 
(20) capable d'absorber tout ou partie de I'in- 
tensite transmise par ledit film mince ; Le dispo- 
sitif selon I'invention comprend en outre un 
moyen (14) destine a positionner tedit moyen 
(20) vis-a-vis de la face (12) de I'element diop- 
trique (9) c'est-a-dire destine a controler I'epais- 
seur du film mince a analyser afin d'atteindre 
les points de fonctionnement appropries. 
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La presente invention concerne un dispositif pour 
mesurer I'intensite de la lumiere diffusee par des 
concentrations elevees de particules ou macromole- 
cuies comprises entre quelques nanometres et plu- 
sieurs centaines de microns. Eile s'applique plus par- 
ticulierement & la correlation de photons. 

La mesure de I'intensite de la lumiere diffusee 
par des films minces de milieux colioTdaux est notam- 
ment visee par la presente invention. 

Les mesures de taille de particules par diffusion 
quasi-elastique de la lumiere ou correlation de pho- 
tons sont largement utilisees par les professionnels 
depuis environ 20 ans. Les particules ou macromole- 
cules d'un diametre compris entre quelques nanome- 
tres et quelques microns peuvent etre caracterisees 
par cette methode qui depend de la theorie de la dif- 
fusion de RAYLEIGH. 

Pour ce faire, les objets sont introduits dans un 
liquide (solvant ou non) en tres faible proportion. 
L'echantillon ainsi prepare est introduit dans une cel- 
lule de mesure qui est traversee par un faisceau laser 
focal ise. Le mouvement brownien desdits objets pro- 
duit des variations temporelles de la lumiere diffusee. 
Ces variations sont directement proportion nelles & la 
taille des particules. 

Ainsi, en utilisant un detecteur optique adapte 
(spectrodiffu siometre, spectrogoniometre etc.), un 
correlateur et des methodes mathematiques de trai- 
tement de signal (inversion de Laplace, Transformee 
de Fourier), on obtient une distribution de frequences 
et done de tailles desdits objets. 

L'analyse theorique repose sur la base techni- 
que, I'hypothese connue selon laquelle chaque parti- 
cule agit comme un diffuseur individuel et qu'il n'y a 
aucun effet interactif entre les particules, c'est-&- 
dire, qu'il n'y a pas de "diffusion multiple", qui limite- 
rait, voire interdirait toute interpretation des variations 
de la lumiere diffusee observee. 

Ainsi, les granulomeres submicronique conven- 
tionnels par correlation de photons n'analysent que 
de tres faibles concentrations de particules. 

Af in de remedier a cet inconvenient, une solution 
connue a ete d'introduire une fibre optique dans le mi- 
lieu. Les particules diffusent de la lumiere emise au 
bout de la fibre optique. La lumiere retrodiffusee par 
les particules retourne par la fibre optique et atteint 
le detecteur photosensible via un separateur direc- 
tionnel pour eviter que de la lumiere source n'atteigne 
le photo-detecteur. 

Toutefois, une certaine quantite de lumiere est di- 
rectement reflechie de la fibre avant meme d'en etre 
sorti et atteint le detecteur. II faut done la mesurer 
comme un signal de reference (systeme heterodyne). 

D'autres voies ont ete explorees toujours dans 
les domaines de ret rodif fusion avec des cellules tra- 
ditionnelles. Mais dans les deux cas, les effets de re- 
flexions du faisceau incident et la forte diffusion mul- 
tiple n'ont pas permis d'aboutir & des resultats pro- 



bants. 

L'objet de ('invention est de remedier & ces incon- 
venients et d'obtenir un signal homodyne, e'est-a-dire 
sans autre signal de reference. Aces fins, le dispositif 

5 limite les effet de la diffusion multiple en utilisant un 
tres petit volume de diffusion qui se presente sous la 
forme d'un film mince. 

De facon avantageuse, la presente invention per- 
met de mieux caracteriser tous les milieux colloidaux, 

10 en termes de densite optique, de turbidite, de visco- 
site et/ou de granulomere. 

II est connu de faire des mesures de granulome- 
trie et de turbidite sur des colloTdes dont la phase den- 
se est faiblement concentree. Cependant, Tart ante- 

15 rieur ne permet pas de tefles mesures sur des colloT- 
des absorbants. 

Un avantage certain de I'invention est done de 
pouvoir real is er, sur des milieux collot'daux absor- 
bants, ('ensemble des mesures enoncees ci-dessus 

20 et notamment des mesures granulometriques, de tur- 
bidite, de densite optique et de viscosite de la phase 
continue. 

De facon particulierement interessante, la pre- 
sente invention peut s'appliquer £ des mesures de 
25 viscosite sur des liquides thixotropiques c*est-a-dire 
dont la viscosite evolue avec la contrainte appliquee. 

Ainsi, Tinvention concerne un dispositif pour me- 
surer I'intensite de la lumiere diffusee par des films 
minces de milieux cotloVdaux comprenant : 
30 - une source lumineuse monochromatique; 

- un systeme optique convergent focalisant ladi- 
te source sur leditfilm mince & analyser; 

- au moins un detecteur photosensible reagis- 
sant k la lumiere diffusee ou retrodiffusee par 

35 le film mince; 

- des moyens de traitement (eiectronique) du si- 
gnal issu du (ou des) photodetecteur(s). 

De facon caracteristique le systeme optique 
comprend un element dioptrique place sur le trajet 

40 dudit faisceau lumineux et dont Tune des faces cons- 
titue une premiere paroi delimitant leditfilm mince, la 
deuxieme paroi delimitant le film mince dans son 
epaisseur etant constitute par la face inferieure d'un 
moyen capable d'absorber tout ou partie de I'intensite 

45 transmise par ledit film mince. Le systeme selon I'in- 
vention comprend en outre un moyen destine d posi- 
tionner ledit moyen vis-^-vis de la face-paroi de Tele- 
ment dioptrique e'est-^-dire destine & controler 
Tepaisseur du film mince k analyser af in d'atteindre 

50 les points de fonctionnement appropries. 

Preferentiellement I'el6ment dioptrique 
comprend une face secante orientee de telle sorte 
qu'elle ref lechit le faisceau issu de ladite source lumi- 
neuse af in que le faisceau traverse le film mince per- 

55 pendiculairement & ladite face-paroi. 

Avantageusement un photodetecteur est place 
sur un axe perpendiculaire & ladite face secante de 
I'element dioptrique, de telle sorte qu'il observe une 
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zone environnant le point de focaiisation de ladite 
source, ou est generee I'intensite lumineuse diff usee. 

Selon un mode de realisation de ('invention, I'ele- 
ment dioptrique peut etre un prisme. 

Selon un mode de fonctionnement de 1'invention, 
Ea source lumineuse et le prisme sont mutuellement 
disposes de telle sorte que ladite source arrive sur le 
prisme par sa face en contact avec le film a analyser 
(mode retrodiffuse). 

Selon un autre mode de fonctionnement de ('in- 
vention un photo-detecteur est centre sur I'axe du 
faisceau reflechi par la face secante, en aval dudit 
film mince et d'un diaphragme de sorte qu'il fonction- 
ne en mode d'analyse de I'intensite transmise. 

Le moyen de positionnement peut etre muni, sur 
sa face delimitant la deuxieme paroi du film mince, 
d'un element absorbantle faisceau incident et destine 
a limiter I'intensite lumineuse reflechie. 

Sans sortir du cadre de I'invention ladite source 
lumineuse et le prisme sont mutuellement disposes 
de telle sorte que ladite source traverse le film mince 
a analyser (mode d'analyse de I'intensite diffusee 
vers I'avant). 

Selon ce mode de realisation de ('invention, un 
photo detecteur peut etre dispose sur I'axe du fais- 
ceau transmis, pour recevoir un signal lumineux dif- 
fracte. 

En outre un photodetecteur peut etre place sur 
I'axe du faisceau transmis, af in d'analyser I'intensite 
lumineuse transmise par i'echantillon a analyser. 

Avantageusement la face du prisme en contact 
avec le film mince est evidee pour etre utilisee 
comme cuve d'accueil de Techantiilon a analyser. 

Preferentiellement la face inferieure du moyen de 
positionnement est convexe de facon a realiser un 
contact ponctuel avec la premiere paroi delimitant le 
film mince. 

Le dispositif selon I'invention peut en outre 
comprendre un moyen permettant de le faire fonction- 
ner sous hautes temperatures et/ou hautes pres- 
sions. 

Ainsi le dispositif selon I'invention peut etre utili- 
se pour mesurer la distribution granulometrique ou la 
viscosite accessibles en diffusion de lumiere, et la 
densite optique ou la turbidite. La granulomere me- 
suree est alors comprise entre 1 nm et 10 (im. Utilisee 
dans le domaine de la diffraction, la presente inven- 
tion permet de mesurer des granulomeres compri- 
ses entre 10 urn et 600 (am voire davantage. 

Le verre noir (utilise selon Tun des modes de rea- 
lisation de I'invention) absorbe le faisceau incident de 
la source monochromatique apres qu'il ait traverse 
I'echantillon. Cette absorption evite les problemes de 
reflexion par le dioptre liquide/air. Sans le verre noir 
et selon I'indice de refraction du liquide, la lumiere re- 
flechie peut atteindre 4% de la lumiere incidente. 

Par ailleurs, Tutilisation d'un prisme ecarte la ta- 
che d'entree du faisceau de lumiere monochromati- 



que et evite ainsi que le detecteur ne I'observe. En ef- 
fet, selon I'un des modes de realisation de I'invention, 
le faisceau de lumiere source entre sur Tune des fa- 
ces verticales du prisme. II esttotalementxeflechi par 

5 la face secante, remonte a fa verticale, traverse 
I'echantillon, ressort sur ('autre face perpendiculaire 
et est absorbe par le verre noir place en regard de Ea 
face perpendiculaire. 

Le detecteur, s'il est en position fixe, a 90° de la 

10 face secante observera done les rayons diffuses a 
135° dans le cas d'un liquide et d'un prisme d'indice 
de refraction identique. Dans le cas contraire, le 
rayon obeira a la formule n1 sin i1 = n2 sin i2 avec n1 
I'indice de refraction du prisme i1 Tangle de diffusion 

15 par rapport a la normale de la face superieure du pris- 
me et \2 egale a 45°. 

Si le detecteur est place dans d'autres condi- 
tions, ('angle original de diffusion sera recalcule au 
moyen des memes formules sans oublier que le fais- 

20 ceau subira une deuxieme deviation en sortant du 
prisme et en entrant dans I'air. 

L'avantage d'un tel mode de realisation est done 
de supprimer les reflexions de lumiere, d'eloigner la 
tache d'entree du faisceau laser et de creer une cou- 

25 che mince d'echantillon limitant ainsi les problemes 
de diffusion multiple en milieu concentre. Les pre- 
mieres mesures realisees ont donne d'excellents re- 
sultats pour des concentrations superieures a 40% 
de matiere solide. 

30 Le dispositif conforme a I'invention peut etre rea- 

lise soit en ajoutant un element supplemental aux 
instruments connus de I'etat de la technique, soit en 
fabriquant un instrument autonome. 

Selon un mode de realisation, le dispositif confor- 

35 me a I'invention comporte une source monochroma- 
tique (LASER), un element dioptrique (prisme de 
verre par exemple), une piece de metal ou de mate- 
riau resistant, perce en son centre et soigneusement 
colle sur la surface horizontale du prisme et formant 

40 ainsi un reservoir d'accueil de Techantillon a analy- 
ser, et un cylindre monte sur un micropositionneur, 
muni a son extremite inferieure d'un disque de verre 
noir. Ce disque noir a une face legerement convexe 
pour assurer un point de contact evitant ainsi les pro- 

45 blemes de precision de linearite planaire des deux 
surfaces. 

De facon avantageuse, le faisceau LASER foca- 
lise par une lentille montee sur une unite reglable eh 
X et Y entre, dans un prisme de verre d'angle A=90°, 

50 parallelement a la normale de la face d'entree. II est 
ainsi totalement reflechi vers le haut par la surface in- 
clinee a 45°, et sort du prisme a 90° de la surface ho- 
rizontale superieure. II traverse rechantillon a analy- 
ser. L'echantillon est en contact direct avec la surface 

55 superieure du prisme. 

Son epaisseur varie en fonction de la translation 
verticale micrometrique d'un positionneur muni d'une 
piece de verre comportant une extremite inferieure 
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noire. 

Par ailleurs, on sait que la mesure de I'intensite 
recue par un photodetecteur place sur I'axe du fais- 
ceau incident en fonction de i'epaisseur du film liqui- 
de analyse, donne : 

La density optique pour un colloYde ayant une 
phase continue absorbante et une phase dispersee 
non absorbante. 

La turbid ite pour un colloide ayant une phase 
continue non absorbante et une phase dispersee ab- 
sorbante. 

L'invention permet Tensemble de ces mesures 
mais elle peut en outre determiner la granulomere, 
la density optique, et la turbid ite de milieux coiloidaux 
tres absorbants voire noirs. Une mesure de la visco- 
site de la phase continue peut aussi etre realis6e se- 
lon la presente invention. 

Les mesures nouvellement obtenues selon l'in- 
vention ouvrent done des perspectives tr£s interes- 
santes dans de nombreux domaines. Atitre illustratif 
peuvent etre citees les mesures de viscosite des hui- 
les moteur... 

D'autres caracteristiques, details, ameliorations 
et avantages de la presente invention apparaTtront 
plus clairement a la lecture de la description qui va 
suivre faite a titre illustratif et nullement I imitatif en re- 
ference aux dessins annexes sur lesquels : 

- La figure 1 montre, de facon schematique, un 
dispositif connu d'acquisition. 

- La figure 2 montre les effets parasitaires de 
mesures de retrodiffusion sur ces instruments 
classiques. 

- La figure 3 illustre, schematiquement, un mode 
de realisation conforme a l'invention. 

- La figure 4 illustre, schematiquement, les tra- 
jets optiques, reiatifs au mode de realisation 
de la figure 3. 

- La figure 5 montre, schematiquement, un autre 
mode de realisation de {'invention. 

- La figure 6 montre, schematiquement, encore 
un autre mode de realisation de l'invention. 

Lesdits instruments classiques de caracterisa- 
tion de particules submicroniques par correlation de 
photons tels que schematiquement decrits sur la figu- 
re 1 comportent : un generateur laser (non represente 
et non reference) engendrant un faisceau laser recti- 
ligne 2. 

Sur le trajet du faisceau laser 2 est dispos6e une 
cuve cylindrique ou a faces paralleles 3 contenant un 
melange d'objets, particules ou macromoiecules (M). 

Le faisceau laser est focalise au moyen d'une len- 
tille convergente 4 au centre de cette cuve. Les ob- 
jets (M) peuvent etre en solution ou en suspension 
dans le liquide. Un detecteur 5 comprenant un syste- 
me optique et une unite photosensible observe le 
centre de la cuve selon en angle a par rapport a Taxe 
X Y. L'unite photosensible est ensuite reliee a un cal- 
culates de traitement de signaux (non represent^). 



Les objets (M) eclair6s par le faisceau 2 diffusent de 
la lumiere. Le mouvement brownien des objets pro- 
duit des variations temporefles de la lumiere diff usee. 
Ces variations sont directement liees a leurs tailles et 
5 peuvent etre etudiees, par exemple, au moyen d'une 
analyse de type spectroscopie de correlation de pho- 
tons. 

Au vu de la figure 2, on comprendra aisement 
pourquoi ce dispositif connu ne permet pas une ana- 

10 lyse d'echantillons concentres. En effet, le detecteur 
5, observant une solution d'objets (M) selon un angle 
a par rapport a I'axe XY superieur a 90° (retrodiffu- 
sion), on recevra, en plus du signal caracteristique de 
diffusion directe 6 les rayons lumineux dus a la dif- 

15 fusion multiple 7, et les rayons de la reflexion du laser 
8 entrant dans la cuve 3. Ces derniers rayons lumi- 
neux parasites creent un mauvais rapport signal sur 
bruit ce qui rend impossible I'etude des faibles varia- 
tions citees ci-dessus. 

20 La figure 3 represente en coupe un mode de rea- 

lisation d'un dispositif conforme a l'invention. II 
comporte en effet un element dioptrique, en I'occu- 
rence un prisme 9 d'angle A = 90°, par exemple en 
verre, charge de "ref racter totalement" le faisceau la- 

25 ser 2. Les differentes faces 10, 11, 12 dudit prisme 9 
forment chacune un dioptre e'est-a-dire une surface 
optique separant deux milieux d'indice de refraction 
differents. 

Le rayon LASER 2 entre par la normale de la face 
30 10, est totalement refiechi par la face secante 11 (du 
fait qu'il forme un angle superieur ou egal a Tangle li- 
mite de refraction) et sort ainsi par la normale de la 
face 12. Par consequent, la reflexion du faisceau qui 
intervient sur la face 10 est done tr6s eioign6e du vo- 
35 lume d'observation situ6 sur la face 12. 

Selon ce mode de realisation de l'invention, Tune 
des faces 12 du prisme est surmontee d'une piece de 
metal noir 13 ou d'un autre materiau solide perce en 
son centre et deiimitant rechantillon contenant les 
40 objets M a analyser formant ainsi la cuve d'accueil de 
Techantillon 3. 

Le dispositif comprend en outre un microposi- 
tionneur 14 a mouvement vertical maintenant une 
piece 20 dont I'extremite inferieure est en verre noir 
45 1 5. Cette piece de verre noir 1 5 a la meme forme et 
des dimensions legerement inf6rieures a la cuve d'ac- 
cueil 3. Elle pourra ainsi s'encastrer dans la cuve. 

L'eiement de verre noir 1 5 absorbe le faisceau in- 
cident et est destine a limiter I'intensite lumineuse re- 
st? fiechie, intensite "parasite" qui ne doit pas atteindre 
le photodetecteur 5, vus les inconvenients cites ci- 
avant a propos de I'art anterieur, 

De facon avantageuse, I'extremite de verre noir 
1 5 sera legerement convexe pour assurer un point de 
55 contact avec la face 12 et eviter ainsi des probiemes 
de precision de linearite planaire entre deux surfaces. 
La translation micrometrique du positionneur 14 fera 
varier I'epaisseur de rechantillon a analyser jusqu'a 



BNSDOClD:<EP 0554661 A1> 



EP 0 654 661 A1 



creer un film mince 16 de quelques microns. 

Ainsi, Tinteractivite lumineuse entre les objets 
(M) contenus dans I'echantillon est fortement dimi- 
nuee du fait que peu d'objets (M) ne pourront se trou- 
ver dans le film mince 1 6. L'experimentateur choisira 5 
les plus faibles epaisseurs de film 1 6 pour les plus pe- 
tits objet (M) et inversement. II est ainsi evident que 
la creation de ce film mince 16 d'echantillon diminue 
fortement les effets de diffusion multiple decrits pre- 
cedemment. to 

La figure 4 conforme au premier mode de reali- 
sation de I'invention, montre plus precisement les tra- 
jets optiques. La lentille 4 focalise le faisceau 2 au 
point B situe sur la face 1 0. Le detecteur 5, solidement 
fixe, observe le volume d'echantillon situe au point A'. 15 
II est place sur un axe a 90° de la face 11 . Ainsi, dans 
le cas d'un liquide d'indice de refraction identique a 
celui du materiau constituant le prisme, les rayons 
diffuses par les objets (M) contenus dans I'echantil- 
lon ne subiront pas de deviation et Tangle d'observa- 20 
tion par rapport au faisceau incident est ici de 135°. 

Dans le cas, par exemple, d'un echantillon 
aqueux (d'indice de refraction ^ = 1 ,33 et d'un prisme 
de verre d'indice n 2 = 1 ,5) !e detecteur situe au meme 
endroit que ci-dessus, observe les rayons diffuses a 25 
127° par rapport au faisceau incident. La valeurde cet 
angle est donnee par la relation n^in^ = n 2 sini 2 soit 
1,33sini! = 1,5 (sin 45°) soit sin^ =(1,5/1,33)x(V2/2) 
d'ou i 1 =52,89, soit environ un angle de (180- 
52,9)=127,1° par rapport au faisceau incident. 30 

Selon un mode particulier de realisation, la cuve 
3 contenant I'echantillon a analyser pourra etre usi- 
nee directement dans la partie superieure du prisme 
9. Elle peut done etre evidee pour etre utiliseecomme 
cuve d'accueil de I'echantillon a analyser. 35 

Selon un autre mode de realisation, le detecteur 
5 pourra etre mobile et ainsi observer le point B selon 
divers angles. 

Sans sortir du cadre de I'invention, les valeurs 
des angles du prisme 9 pourront etre differentes de 40 
celles du dispositif avantageux decrit en figure 3 et 4. 
Alors la source lumineuse sera focalisee sur rechan- 
tillon, et le detecteur 5 sera positionne de telle sorte 
qu'ii observe les rayons retrodiffuses et on tiendra 
compte des deviations dans le prisme 9 qui obeissent 45 
a la loi generate r^sinn =n 2 sini 2 . 

La figure 5 concerne un autre mode de realisa- 
tion de I'invention qui differe de celui qui vient d'etre 
decrit essentiellement par la position et le mode de 
fonctionnement du photodetecteur. 50 

En outre, conformement a la figure 5, le faisceau 
incident apres avoir traverse I'echantillon, n'est plus 
absorbe (le verre noir n'existe pas dans ce mode de 
realisation) mais il traverse ['element transparent 20 
avant d'atteindre un premier photodetecteur 5' centre 55 
sur I'axe du faisceau reflechi par la face secante 11. 

Un diaphragme 21 est preferentieliement dispose 
juste devant le photodetecteur 5' qui fonctionne done 



en mode d'analyse de I'intensite transmise.Le pho- 
todetecteur 5' participe ainsi a la determination de la 
densite optique et/ou la turbidite du film mince. 

Un second photodetecteur 5 est place, comme 
dans le premier mode de realisation de I'invention, sur 
un axe perpendiculaire a la face secante^ 1 ou il ob- 
serve I'intensite lumineuse diffusee. 

Les deux photodetecteurs 5 et 5' sont relies a un 
systeme 60 de traitement electronique et/ou a un sys- 
teme 70 de traitement mathematique. 

Le role du positionneur micrometrique 14 est ici 
tres important puisqu'il permet un controle tres pre- 
cis de I'epaisseur du film mince a analyser. 

En effet selon ce mode de realisation de I'inven- 
tion, I'intensite lumineuse detectee et analysee par le 
photodetecteur 5' permet de mieux caracteriser le mi- 
lieu a etudier en obtenant une information supple- 
mental. On peut ainsi atteindre le couple epaisseur 
du film-puissance laser qui correspond a la meilleure 
analyse granulometrique ou viscosimetrique, et ce 
pour des milieux noirs ou fortement concentres. 

Par ailleurs les moyens 60 de traitement electro- 
nique permettent notamment de suivre .('evolution 
dans le temps de la tension delivree par laou les pho- 
todetecteur^) 5, 5\ Un controle de I'intensite delivree 
par la source 2 est conjointement prevu. -: 

Ainsi on peut s'assurer de facon permanente que 
les conditions de fonctionnement sont optimales, et 
notamment qu'aucun effet thermique ne modifie lo- 
calement la viscosite de I'echantillon. En d'autres ter- 
mes la presente invention permet d'eviter en perma- 
nence toute surchauffe susceptible de changer loca- 
lement la viscosite de I'echantillon. 

La figure 6 montre un autre mode de realisation 
de Tinvention selon lequel la source monochromati- 
que 2 traverse successivement Telement 20 (longitu- 
dinalement), lefilm mince 16 a analyser, laface 12 de 
Telement dioptrique 9. 

De la, Tintensit6 diffused est reprise par le pho- 
todetecteur 5 place sur un axe perpendiculaire a la 
face secante 11 du prisme 9. Preferentieliement Tan- 
gle d'observation 9 entre Taxe du faisceau diffuse I 
qui tombe sur le photodetecteur 5 et Taxe du faisceau 
d'origine II, est fixe, de plus faible valeur. 

Ce mode de fonctionnement est particulierement 
bien adapte a une analyse granulometrique, par dif- 
fusion de lumiere dynamique, sur des collotdes peu 
absorbants, faiblement concentres puisque le photo- 
detecteur 5 delivre alors aux moyens de traitement 
60, 70 une amplitude de meilleur rapport signal sur 
bruit. La plage granulometrique detectee selon ce 
mode reste comprise entre environ 1 nm a environ 10 
(.tm. 

Par ailleurs I'intensite lumineuse II contenant le 
signal diffracte par Techantillon est reflechie a 90° 
par la face secante 11 vers des photodetecteurs 5", 
5'". Le premier photodetecteur 5" observe I'intensite 
du signal diffracte tandis que Tautre photodetecteur 
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5*" peut etre place sur I'axe III du faisceau transmis 
af in d'analyser I'intensite transmise par I'echantillon 
a analyser 16. 

Bien entendu comme dans les modes de realisa- 
tion de ('invention decrits prEcedemment, des 
moyens 60 de traitement electronique et/ou des 
moyens 70 de traitement mathematique, relies aux 
photodetecteurs 5, 5", 5'" permettent de traiter les 
differents signaux delivres. 

Les photodetecteurs 5" et 5'" permettent d'ob- 
server des granulomeres comprises entre 10 u.m et 
600 (.im, pour des colloTdes moyennement absor- 
bants. 

En tant que granulomere et viscosimetre, le dis- 
positif selon ('invention peut fonctionner sous hautes 
temperatures et hautes pressions, par tous moyens 
connus en soi. 

Par ailleurs, en tant que viscosimetre, le disposi- 
tif conforme a I'invention ne fait subir a I'echantillon 
aucune contrainte de cisaillement contrairement a 
certains dispositifs connus. 

Par consequent, un avantage non negligeable de 
la presente invention reside dans son caractere non 
intrusif, non perturbant pour I'echantillon a analyser. 



Revendications 

1 ) Dispositif pour mesurer I'intensite de la iumiere 
d iff usee par des films minces (16) de milieux colloi- 
daux comprenant : 

- une source lumineuse monochromatique (2); 

- un systeme optique (4) convergent focalisant 
ladite source sur (edit film mince a analyser; 

- au moins un detecteur photosensible (5 ; 5* ; 
5" ; 5"') reagissant a ia Iumiere diff usee ou re- 
trodiffusee par le film mince; 

- des moyens (60, 70) de traitement (Electroni- 
que) du signal issu du (ou des) photodetec- 
teurs) (5), 

caracterise en ce que le systeme optique (4) 
comprend un Element dioptrique (9) place sur le trajet 
dudit faisceau lumineux et dont i'une des faces (12) 
constitue une premiere paroi delimitant leditfilm min- 
ce, en ce que la deuxieme paroi delimitant le film min- 
ce dans son epaisseur est constitute par la face in- 
ferieure d'un moyen (20) capable d'absorber tout ou 
partie de I'intensite transmise par ledit film mince, et 
en ce qu'il comprend en outre un moyen (14) destine 
a positionner ledit moyen (20) vis-a-vis de la face- 
paroi (12) de I'element dioptrique (9) c'est-a-dire des- 
tine a controler I'epaisseur du film mince a analyser 
af in d'atteindre les points de fonctionnement appro- 
pries. 

2) Dispositif selon la revendication 1, caracterise 
en ce que I'element dioptrique comprend une face se- 
cante (11) orientee de telle sorte qu'elle reflechit le 
faisceau issu de ladite source lumineuse afin que le 



faisceau traverse le film mince (16) perpendiculaire- 
ment a ladite face-paroi (12). 

3) Dispositif selon la revendication 2, caracterise 
en ce qu'un photodetecteur (5) est place sur un axe 

5 perpendiculaire a ladite face secante (11) de I'ele- 
ment dioptrique (9), de telle sorte qu'il observe une 
zone environnant le point de focalisation de ladite 
source, ou est generee I'intensite lumineuse diff usee. 

4) Dispositif selon Tune quelconque des revendi- 
10 cations precedentes, caracterise en ce que I'element 

dioptrique (9) est un prisme. 

5) Dispositif selon la revendication 4, caracterise 
en ce que la source lumineuse (2) et le prisme (9) sont 
mutuellement disposes de telle sorte que ladite sour- 

15 ce (2) arrive sur le prisme (9) par sa face (12) en 
contact avec le film a analyser (mode retrodiffuse). 

6) Dispositif selon la revendication 5, caracterise 
en ce que un photo-detecteur (5') est centre sur I'axe 
du faisceau reflechi par la face secante (11), en aval 

20 duditf ilm mince (16) et d'un diaphragme (21 ) de sorte 
qu'il fonctionne en mode d'analyse de I'intensite 
transmise. 

7) Dispositif selon Tune quelconque des revendi- 
cations 1 a 5, caracterise en ce que le moyen (20) est 

25 muni, sur sa face delimitant la deuxieme paroi du film 
mince, d'un element (15) absorbant le faisceau inci- 
dent et destine a limiter I'intensite lumineuse refle- 
chie. 

8) Dispositif selon Tune quelconque des revendi- 
30 cations 4 a 7, caracterise en ce que ladite source lu- 
mineuse (2) et le prisme (9) sont mutuellement dispo- 
ses de telle sorte que ladite source traverse le film 
mince a analyser (mode d'analyse de I'intensite dif- 
fusee vers I'avant). 

35 9) Dispositif selon la revendication 8, caracterise 

en ce qu'il comprend en outre un photo-detecteur (5") 
dispose sur I'axe du faisceau transmis, qui recoit un 
signal lumineux diff racte. 

10) Dispositif selon I'une quelconque des reven- 
40 dications 8 ou 9, caracterise en ce qu'il comprend en 

outre un photo-detecteur (5"*) place sur I'axe du fais- 
ceau transmis et destine a analyser I'intensite trans- 
mise par I'echantillon a analyser. 

11) Dispositif selon I'une quelconque des reven- 
45 dications 4 a 1 0, caracterise en ce que la face (1 2) du 

prisme en contact avec le film mince est evidee pour 
etre utilisee comme cuve d'accueil de I'echantillon a 
analyser. 

12) Dispositif selon I'une quelconque des reven- 
50 dications precedentes, caracterise en ce que la face 

inferieure du moyen (14) de positionnement est 
convexe de facon a realiser un contact ponctuel avec 
la premiere paroi delimitant le film mince. 

13) Dispositif selon Tune quelconque des reven- 
55 dications precedentes, caracterise en ce qu'il 

comprend en outre un moyen permettant de le faire 
fonctionner sous hautes temperatures et/ou hautes 
pressions. 
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14) Utilisation du dispositif selon I'une quelcon- 
que des revendications precedentes pour mesurerla 
distribution granulometrique et/ou ia viscosite acces- 
sibles en diffusion de lumiere, et la densite optique ou 

la turbidite. 5 

15) Utilisation selon la revendication 14, caracte- 
risee en ce que la granulomere mesuree est compri- 
se entre 1 nm et 10 u.m. 

16) Utilisation selon I'une quelconque des reven- 
dications 14 ou 1 5 pour des vaieurs de granulomere 10 
comprises entre 10 urn et 600 urn, dans le domaine 

de la diffraction. 

17) Utilisation du dispositif selon I'une quelcon- 
que des revendications 1 a 13 pour des mesures de 
viscosite sur des Eiquides thixotropiques. 15 



20 



25 



30 



35 



40 



45 



50 



55 



7 



BNSDOCID:<EP 0654661 A1> 




.0:<EP 0654661 A1> 




BNSDOCID: <EP 06S4661A1> 




BNSDOCID:<EP 0654661 A1> 




EP 0 654 661 A1 



Office europeen 
des brevets 



RAPPORT DE RECHERCHE EUROPEENNE 



Nuraero de la dentande 

EP 94 40 2682 



DOCUMENTS CONSIDERES COMME PERTINENTS 



Categoric 



Citation du document avec indication, en cas de besoin, 
des parties pertinent cs 



Revendication 
coo< 



CLASS KMENT DE I A 
DEMANDS (lnt.CL6) 



A 
A 

A 
A 



EP-A-0 516 481 (O.W. STING) 

* abrege; revendications; figures 1,2,6 * 

W0-A-91 05995 (PACIFIC SCIENTIFIC COMPANY) 

* abrege; revendications 1-3; figure 1 * 

DE-A-37 00 286 (K-PATENTS 0Y) 

* abrege * 

DATABASE WPI 
Week 8521, 

Derwent Publications Ltd., London, GB; 
AN 85-127046 

& SU-A-1 121 602 (KAZAN AVIATION INST) 30 
Octobre 1984 

* abrege * 



1,12 

1 

1 



G01N15/14 
G01N15/02 



DOMAIN ES TECHNIQUES 
RECHERCHE S (lnt.a.6) 

G01N 



Le present rapport a etc etabli pour toirtcs les revendications 



Uem dft la rackerche 


Dale <TacUvcn«l «W la recaerche 




LA HAYE 


17 Fevrier 1995 


Scheu, M 



CA TEGORIE DES DOCUMENTS CITES 

X : parti culierero en t pertinent a lui seul 

Y : parti oil ierement pertinent en combi&aisoo avec un 

autre document ■« la mfene categorie 
A : arriere-plan technologique 
O : divulgation non-ecrite 
P : document intercalaire 



theorie ou principe i la base de rinvention 
document de brevet anterfeur, rnais public a la 
date de depot ou apres cette date 
: cite dans la demande 
cite pour d'autres raisons 



A : raenbre de la meree famille, document correspondant 



11 



BNSDOClD:<EP 0654661 A1> 




THIS PAGE BLANK (usera 



